
Wesser nmkrystallisirt wurde, erhielt ich aogleich die charakteriatischen 
Kryatalle ron dem Calciunisalze der  a- Amidonaphtalinaulfonahre. 
Es scheint alao, als wenn der Unterschied im Wassergehalt von einer 
minimalen Verunreiniguiig abhangt, die durch Unikrystallisiren dea 
Natriuiiisalzes nicht zu entfernen miiglich ist. 

-- - 

In dein niir soeben zukomiiiendeii Hefte dieser Berichte findet aich 
eine iMittheilung von Hugo E r d m a n n ,  in welcher e r  ein aus  der  
W i tt'schen Naplitalidiiisulfons~ure dargestell tee Dichlornaphtalin be- 
schreibt '). D a  iueiue Mittheiluug aber sclion geschrieben war  und 
ich die Saure auch durch Dz+rstellung der wic htigsten Salze identilicirt 
habe, glaubte ich doch die Mittheiluug veriiffentlichen zu sollen. 

704. Rob. M a u z e l i u s :  Ueber die ~1 = up-Brom- 
naphtalinsulfosaure. 

(Eingegangen it i i i  22. December.) 

Diese Saure ist urspriinglich voii D a r m s t a d t e r  und W i c h e l -  
h a  u s  ') durch Einwirkung von Broni auf u-Naphtalinsulfoneiiure dar- 
gestellt. Diese verfasser beschrieben indessen nur dss  Kaliummlt 
und die freie Saure, welche sie als eiuen dunkelfarbigen Syrup an- 
geben, der im Exsicwtor niir allmiihlig erstarrt und dann bei 1040 
schmilzt. 

Spiiter ist sie auch voii J o l i n  3) auf dieselbe Weise dargestellt. 
Er beschreibt das  Chlorid uud Amid der Saure und dae entsprechende 
Dibromnaphtalin (7-Dibromnaphtalin, Schmelzpiinkt 1290), wodurch 
die Saure sich als ein = ap-Derivat erwiee. 

Ich erhielt die Saure auf folgende Weise. a 1  = az-Diazonaphtabia- 
sulfonsaure wurde portionenweise in erwarmte, starke Bromwmeer  
atoffsaiire eingetragen, wobei linter heftiger Stickstoffentwickelung eim 
dunkelfarbige Liisung nebst einer geringen Menge einea ungeliieten 
dunkeln Productes entsteht , welches, wegen der Unmiigliobkeit, ~ J E  

rein zu erhalten, nicht naher untersucht wurde. Die Liiaung wurde 

'1 Dime Berichte XX, 3153. 
a) Ann. Chem. Pharm. 1.52, :$OX 
3) Verhandl. der sclined. Akadcmie der Wisaensch. 1Si7. No. 7. 
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mit Kaliumcarbonat neutralisirt , wobei sich das in kaltem Wasser 
schwer liisliche Kaliumsalz abschied. Dies wurde durch Umkrystalli- 
siren aus heissem Wasser gereinigt, wohl getrocknet und fein ge- 
pulrert, rnit etwas mehr als der berechneten Menge Phosphorpenta- 
chlorid zusammengerieben. Bei der Behandlung des Reactionsproductes 
mit Wasser erhielt ich eine zlihe allmahlig erhartende Masse. Aus 
dieser wurde das Chlorid rnit heissem Aether ausgezogen, wonach es 
durch Umkrystallisiren zuerst aus Eisessig und dann aus Aether ge- 
reinigt wurde. 

Als das Chlorid rnit Wasser in zugeschmolzeneni Rohre bis 1300 
erhitzt wurde, resultirte eine riithliche Liisung, die nach freiwilliger 
Verdunstung eine dunkelfarbige Fliissigkeit zuruckliess, die im Ex- 
siccator zu einer festen bliittrigen Masse erstarrte, welche bei 1260 
schmolz. Weil die Saure gefarbt war und ich aus Mange1 an Material 
dieselbe nicht reinigen konnte, wage ich den Schinelzpunkt nicht als 
aicher hinzustellen. 

S a l z e  d e r  a1 = a 2 - B r o m n a p h t a l i n s u l f o n s ~ u r e .  

Das Baryumsalz, (CI"Hb:BrSO&Ba + HaO, aus dem Chloride 
durch Kochen mit Baryumhydrat erhalten, krystallisirt aus der er- 
kaltenden Liisung in farblosen, undeutlichen Krystallen. Schwer 
liislich. Verliert bei 1000 kein Wasser. 

, Analyse: 
0.3412 g verloren bei 180') 0.0054 g Wasser und ergaben 0.109 g Baryum- 

Gefunden Berechnet 
Ba 18.78 18.87 pCt. 
Ha0 2.46 2.48 s 

adfat. 

Das Silbersalz, CloHb: BrS 03 Ag, wurde aus dem Baryumealee 
mit Silbersulfat erhalten. Ziemlich schwer liislich. Krystallisirt aue 
der erkaltenden Liisung in hellgelben, glaneenden Schuppen. Enthiilt 
kein Wasser und wird bei 1000 nicht zersetzt. 

Analyse: 
0.3369 g ergaben 0.1215 g Chlorsilber. 

Gefiinden 
Ag 27.15 

Berechnet 
27.41 pCt. 

C h l o r i d  d e r  a1 = a ~ - B r a m n a p h t a l i n s u l f o n s ~ u r e .  

Das Chlorid wird in Chloroform leicht geliist, bei dessen frei- 
williger Verdunstung es in Form grosser, wohl ausgebildeter I(ryet.de 
cu erhalten ist. Schmelzpunkt 94O (nach J o l i n  900). Wird yon 
Wasser bei 100° leicht, und bei 130" nur langsam angegriffen. 



Analysa : 
0.2892 g ergaben 0.31 18 g Chlorsilber + Bromeilber. 

Gefundeu Berechnet 
Br+C1 37.55 37.80 pCt. 

Die Krystalle sind giitigst von Hrn. Helge Bi icke t r i im im 
Ich 

SKrystallsystem: A s y m e t r i s c h ,  mit der von mir friiher unter- 

Mineralogischen Institut der Hochschule Stockholm’s untersucht. 
theile hier seine Resultate mit: 

suchten Chlorverbindung isomorph. 

Formen : 

~ ~ ( o o i ) ;  a ~ p ’ , ( i i o ) ;  r’,P(iio): P , ( i i i ) .  

Winkel : 
, I (OU1):(110) = 81’ 21’/2’ 

I 
‘ / , I  (OOl):(li-O) = 850 30’  

-d+) ’ ’ ( i i i ) : ( o o i )  = 480 4511~’ 

I I 110 I 
I (llO):(liO) = 86O 50’ 

(111): (110) = 490 53’. 

Da von diesen Winkeln nur vier unabhangig sind, konnte dae 
Achsenverhaltniss nicht berechnet werden. 

Habitus der  Krystalle: Wiirfelahnlich. 
Ziemlich gute Spaltbarkeit nach o P. 
Eine Ausliischungsricbtung macht auf (001) mit der Kante gegen 

(110) einen in dem ebenen spitzen Winkel belegenen Winkel von 
ca. 24O. Auf (li0) geht die Ausliischung die Kante gegen (110) 
parallel; auf (110) tritt  eine optische Achee senkrecht aus, die Aus- 
liischungsrichtung konnte desshalb nicht beobachtet werden.c: 

A m i d  d e r  at = an-Bromnaphtal insul fons i iure .  

Das Amid wurde aus dem Chloride mit Ammoniak und Alkohol 
erhalten. Krystallisirt aus Alkohol in schwach geibgefiirbten Nadeln. 
Schmelzpunkt 232-2330. J o l i n  giebt den Schrnelzpunkt zu 2050 an, 
bemerkt aber, dass dasselbe schon u n t e r  2000 zu schmelzen anhg. 
Es ist also nicht unwahrsclieinlich, dass die ron J o l i n  vorher be- 
schriebene a1 = Q-Bromnrtphtalinsulfonsaure von einer isomeren Sgure 
nicht ganz frei war. 

Analyse : 
0.2706 g iiber Schwefels&urc getrocknete Substanz ergaben 11.2 ccm Stick- 

Gefunden Berechnet 
N 1.95 4.90 pCt. 

stoff fiber Kalilauge bei 13.20 und 758mm gemessen. 
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A e t h y l e s t e r  d e r  al = cxa-Bromnaphtalinsulfons~are. 
Der Aethylester aus dem Silbersalze mit Aethyljodid erhalten, 

krystallisirte in  wohl ausgebildeten Kryatallen , die in Alkohol, 
Chloroform, Aether und Benzol leicht lBslich sind. Schmelepunkt 510. 

I. 0.2569 g ergaben bei Verbrennung mit Bleichromat 0.4329 g Kohlen- 

11. 0.335 g ergaben 0.1986 g Bromsilber. 
111. 0,2629 g ergaben 0.1925 g Barpmsulfat. 

Analyse : 

sSure und 0.0892 g Wasser. 

Gefunden 
1. 11. III.  

C 45.96 - - 
H 3.87 - 
Br - 25.22 - 
S 

U psala. Universi~tstelaboratorium 

- 

- 10.07 - 

Berechnet 

45.71 pCt. 

25.40 B 

10.16 2 

irn December 1887. 

3.49 / 

706. P e t e r  Elason: Ueber Daretellung von Sulfhydraten 
und Sulflden des Methane und Aethsns. 

(Eingegangen am 21. December.) 

Die generellen Methoden fiir Darstellung von Alkylsulfhydraten 
und Alkylaulfiden eind wie bekannt die Einwirkung von Alkaliaulf- 
hydraten und Alkalisulfiden auf atherschwefelsaure Salzen oder Al- 
kylhaloide. Die Reaction zwischen Kaliumsulfhydrat und iither- 
schwefelsaurem Kali findet zweifellos nach folgender Formel statt: 

1. K S H  + C,H:,OS03K = K2SO4 + C:,H:,SH. 
1st nun in dem Reactionsgernisch ein freies Alkali vorhanden, so 

wird das gebildete Aethylsulfhydrat nicht frei, sondern verbindet eich 
mit dem Alkali unter Austritt von Wasser nach der Formel 

2. CaHgSH + K O H  = CaHgSK + HaO. 
Daa in dieser Weise entstandene Metallmercaptid wirkt, wie ich 

friiher gezeigt habe l), sehr leicht auf atherschwefelsaure Salze nach 
der Formel: 

3. CaHsSK + CaHSOSOaOK = KaSOi + (Ca&)aS. 

*) Jonrn. pr. Chem. [%I, 4, 412. 




